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LBER-SCHEIDEANSTALT VORMAEs ROESSLEH 



DEUTSCHE GOLD-UND 

Frankfurt /Main, We±ssf raxienstr. 9 



VerfaUren zur Herstollung von organiecU modif izlerten Klesel- 

s^uren und Slllkaten. 



Die Erfindung botrifft e±n Verfahren zur Herat el lung organla h 
modifizlerter Kieaelsauren und Slllkate, die aich insbesondere 
filr die Mattierung von Lackfilraen eignen. 

Es ist bekannt, synthetiscHe siliziumdioxidbal tige Stoffe ale 
Mattierungsmittol einzusetzen. Die in verschiedene Lacksysteme 
eingearbeiteten Kieaelsauren - und daa gilt gleicbermaasen 
fiir Xerogele und Aerogel e - neigen Jedocb sehr baufig zum 
Abaetzen und bilden bei Ifingerer Lagerung einen barten Boden- 
korper. der sicb ^usserst scbwierlg oder gar nicht durcb elnraches 
Umritbrcn im l^ack verteilen lUaat. Die Neigung, harte Bodenkarper 
zu bilden, ist beeonders ausgepr^gt, wenn die Lacke polare L8- 
sungsmittelkomponenten, * z .B • niedrige Alkohole, enthalten. 

Bs hat daher nicht an Verauchen gefehlt, das Absetzverhalten von 
KieselaMuren in Lacken zu verbessern. Dazu gehttrt die IraprSg- 
nierung von Kieselgelen mit anorganiachen Fluoriden und komplex n 
Fiuoriden mit C - -C--Alkoholen, mit organiachen Sllikaten (fester 
der Orthokieaelsaure) und schliesslich mit einem mikrokristal linen 
Inerten Petroleumwachs . Hierbei wird eine gefflllte Kieaelsaure 
mit •chmelzrXUsaigem Vacha gecoatett wobei die gecoatete Kiesel- 
•iiur« Inen Vaohag^halt von 15- 3© ^ aufwaist. ^ 

i 
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V&hrend die drei ersten Betiand lungs vez-rahr en In d m elnen od r 
anderen Lacksystem zu Verbesserungen der Redlsperglerbarkelt d r 
abgesetzten Bodenkorper ftitiren, lass en sich. die mlt Wachs Im- 
pr^gnlerten Kleselgele in pi*aktl8ch alien bekannten Lacksystemen 
ohne Schwlerlgkelten durcli elnfacbes UmscbUtteln odez* Aufrilhren 
glatt Im Lack vertellen. 

Dieser Vortell In Hlnbllck aui" das Absetzverhal ten geht Jedoch 
weltg bend auf Kosten der Mattiez*ung8wlrkung. Die Mattlerungs- 
wlrkung elnes vacbslmpi-Mgnlerten Kieselgels 1st Im Verglelch 
zu anderen bandelsiibllcben Mattlerungs-Kleaels&uren deutllcb . 
herabgesetzt . £ln anderar Kachtell Ist die gerlnge Kratzfes tlgkelt 
der mattlerenden Lackfllmet die auf den relatlv bohen (l3*3o Gew.^) 
Naturwacbsgebal t zurtlckzufUbren iat. Ferner werden die Lacki^ilme 
durcb mecbanlscbe Beansprucbung recbt acbnell glUnzend. 

Derartlge wacb8inipra.gnlerte KleaeleSluren welsen zwar eine gewlsse 
Felnheit auf , docb entapricht diese bei den zunebmenden QualltMta- 
anforderungen, die an die Lackoberfiacben besonders von pigmentiar- 
ten, relatlv dUnnen Lackfilrnvn gee tell t. warden* nicht mabr den 
Bedilrrnlssen der modemen Lack* und Pigmenttecbnologle . 

£s ist zwar mlt den Mlt tain der modemen Mabltecbnlk(z .6. durob ' 



Strablmablung) Ittqeirbln nUglicb, eine aebr reintelllge Klesel* j 

i 

aHur bersu8t«ll#n» docb hat die Erfabrung gaseigt« daaa mlt . i 
xunebnender Pelnbeit der Mat tierungakiesel allure zwar die Qualltat 
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der Lackoberriaclie besser wlrd» das Mattlemingsvermogen aber deut- 
llcb abninunt^ Parallel dazu nlmmt die Vordlckungswlrkung, die ^ 
un rwUnscht 1st und b Ini Sprltzen der Lacke bUufl^ zu Verlaurs- 

» 

st5rungen Aniass geben kann» stark zu. 

Die Erfindung ging von der Aufgabens tellung aus, ein Verfahren 
zur Herstellung organlscb modifizierter KleseJ sHuren und Slilkate, 
als Mattierungsmittel von Klariacken Oder pigmentierten L.acken 
aller Art durch Imprttgnieren der Kleselsfiuren und Slllkate 
mit Wacbsen oder Kunsts tof f en anzugeben» welcbes zu Produkten 
mit verbeaserten Mat tierungs- und Absetzeigenscbaf t en fiihrt. 
Indent dlese in genannten Lacktypen aucb bel lILngerer Lagerdauer 
suspendlerl; blfeiben, bzw . nacb dem Absetzen obne ScHwierlgkeiten 
Im Lack redlsperglerbar sind. 

Das Kennzelchnende der Erflndung lot darln zu seben, dass wabrend 
und/oder nacb 'der AusfSLllung von Kieselgelen Oder KieselsJiure 
bzw. Slllkate aus Alkallsillkatlosungen mit SHuren bzw. Metall- 
salzen elne wftssrlge Emulsion elnes inerten, farblosen, bocb- 
scbmelzenden Wacbses oder Kunsts toffes , welcbe in den zu ver- 
wendenden Losungsmitteln des Lacksystems unlcislicb sind, zuge- 
setzt wlrd . 

Gemfiss der Erflndung kann die ImprSgnierung der Kieselsaure ^bzw . 
Slllkate elnerselts durcb Zugabe der Wachsemulslon wabrend der 
Failung Oder andererselts aucb nacb der AusTailung der Kleselsaur* 
bzw. Slllkate erfolgen, indem man die entsprecbende Menge einer 
Vacbsemulslon der Failungasuapenslon belgtbt . Es 1st aucb mciglicb 
einen Tell der Vacbsemulslon wHbrend und elnen andercn Tell nacb 
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der Ausfftliuiig der Kleselsaure bzw . Slllkate zuzugeben . 

Ferner kann man einen salzfreien Kiesel sSuret eig bzw. eine ge- 
trocknete und In Wasser redlspergierte , felnteilige Kieselsaure 
Oder Slllkate einer NachbeUandlung unt eirwerf en , Indem man dlese 
mit elner wassrigen Wachs emulsion nachbehandel t . Die derartig 
wachsmodif Izlerten Kiesel sauren bzw, Slllkate sind den wahrend 
ihrer Bildung modlf izlerten Kieeelslluren bzw. Sllikaten jedoch. 
Im Ab3etzverhal ten unterlegen. 

Die Zugabe der Wachsemulsion zu dor Kieselsaure-bzw . Silxkat- 
Pal lungssuspenslon oder redispergierten Kieselsfeiure bzw. Sillkat 
ist nicht an elne bestlmmte Art von Kieselsa.ure bzw. Sillkat 
Oder an bestlmmte Fallungsbedlngungen (pH-Wert» Temperatur, 
S102-Konzentration und FgLlIungsgeachwlndigkei t ) gebunden. 
GrundsM.tzlich lasst sich aur dem erf Indungsgemns sen Wege Jede 
Kieselgel- bzw. Kieselsaure- bzw. Sillkat-Suspension mit Vachs 
imprSLgnieren , wodurch das Abset zverhal ten der raodif izlerten 
KleselsJiure bzw. Slllkate in Lacken sowie die Kratzfes tlgkeit 
der Lacknime gegenUber anderen handelsUblichen, wacbsmodlf izlerten 
MattierungskleselsHuren wesentlich verbeaaert wlrd . 

Welter kann gem^ss der Erflndung eine erhebllche wirtschaf t]^iche 
Verbesserung dadurch erzielt werden» dass Tilr die Herstellung' 
eines Mattierungsproduktes mit den obengenannten Eigenscbaf ten 
nur * o , 3 - 2o Gew. vorzugsweise 3-7 Gew. % an Wachs aufgewend t 
werden milssen gegenUber 15 - 3o Gew. ^ bekannter wachsmodif iziert r 
Produkte. 
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Die errindungsgemjiss herges tellt en Mattierungsprodukte zelchnen 
sich gegeniiber den blsherlgen ahnlichen Handel spi^odukt en durch 
elne quaLltatlv besondera ^ute Oberflache der mattlerten LacU~ 
achlchten aus , was auf die vergl eicWsv/els e griissere Peinheit der 
Produkte zuriickzuf llbren ist. Die durcb die errindung^sgemas se 
Verf abrensweise erbaitlicben modifizierten KieaelsUuren bzw . 
Silikate zeigen im Verglelcb zu gl elchartigen bandel sublicben 
wacbshal tigen Kiesels&uren tlberrascbendenveise trotz ibrer 
Feinteillgkeit jedocb kelne nennenswerte Verdi ckungswirkung der 
Lacke » was sicb vorteilbaft auf den glat ten - Verlauf des Matt — 
lackes belm Spritzen auswirkt . 

Die grosse Felnteiligkei t der erfindungsgemiis sen Mat-tierungsprodukte 
gestattet es, die Lacke in dtinneren FilmstUrken zu spritzen. 
Dies 1st besonders im Palle der in der Mobelindustrie verwendeten 
Mattklarlacke bUuflg erwunscbt. DUnnere Lackfilrae mattieren 
Jedocb in der Hegel be^ser ale dickere, was zu einer zusatzllcben 
Erhobung der Mattierkraft fUbrt oder fUbren kann. FUr die Her- 
stellung von Mattklarlacken wird infolge der geforderten Trans- 
parenz die roodifizierte KieseLsaure verwendet, wiibrend die modifi- 
zierten Silikate zufolge ibrer verminderten Transparenzeigen- 
echaften ftir pigmentierte Mattlacke eingeaetzt werden. 

ErfindungogemUss lUest sicb das Verfabren aucb mit einer w^ssrigen 

Kunetfl toff dispersion durcbfUbren, die anstelle der obigen Vacba- 

emulsion ftlr ^die XmprHgnierung der Kieselgele bzw. KieaelsUuren 

. . und Silikate vsrwendet werden kann. Durcb Bebandlung mit der* 

I 

artigsn Kunststof fdisperaionen laseen elob ebenfalls modifizlerte 
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Produkte mit gutem Absetzverhal ten in X^acken herstellen. Voraus 
setzung ist nur, dasa der Kunststoff in Wasser und Lacksyntemen 
vollig inerl; ist, dass er in Wasser und Lacken unldslich ist 

* 

und schliesslich so Teinteilig ist (lo dass er in eine 

stabile Dispersionsf orm gebracht werden kann. Beispielsweise 
IKsat sicb feinteiligea Polylithylen oHne weiteres in Gegenwart 
von oberf IHcliQnaktiven Stoffen in eine stabile Dispersionsrortn 
Ifberfiibren und fUr die Zvecke der Brfindun^ verwenden. Das 
Verfahren ist nicht auf diesen Kunststoff bescbr^nkt, so lassen 
sich z.B. Polyvinylcblorid , Teflon u.a.in* in Dispersions form 
anwenden. 

Zu besonders vorteiltiaf ten Produkten gelangt man dadurch, dass 

die XmprUgnierung: der zu f£Lllenden oder g^ef&llten KieselsHure 

bzw. Silikate mit einer Vachseraulaion bzw. Kunststoffdispersion 

* 

durch einen intensiv gefUtirten Miacbprozess gefordert wird. 
Maschinelle Vorricbtungen , die sich ftir die Durchf iih.ru ng eines 
.sol Chen Verfahrensschrittes eignen, werden als Dispergatoren 
in der chemischen Technik hUuflg verwendet. Neuerdings sind 
derartige Dispergatoren auch als kontinulerlich arbeitende 
Maschinen mit bohen FHrderleia tungen verfUgbar, so dasa ea 
rotfglich iat« Jede beliebige Xieaela&ure bztr. Silikat-Suapen-N 
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sion rait der angewendeten Wachsemulsion bzw. KunststoTf dispersion 
wfihrend ihrer Genese dauer*nd und sehr Intenslv zu vertnischen. 

Neben dieser vorteilliarten Homogenlslerung erreicht man durch die 
Anwendun^ von Dlspergatoren ausserdem elne Husaerat Inteneive 
Zerkleinerung und Zertellung der wahrend der AuffTHllung ge- 
blldeten KleselsHure- bzw. Sllikatagglomerate . Dlese Art der 
Nasszerkleinerung, die durcb geeignete Auawabl des Verbal tnisses 
von Suspensionsvolumen und Forderl elstung der Dispergiereinricbtung 
sowie der Dispergierzeit , selektiv gesteuert werden kann, beein- 
flusst sebr nacbbaltig die Qualitat der Lackf llmoberf IScben. 
Die auf diese Weise erbaitlichen ProdukLto zeicbnen sicb nacb ihrer 
Vermablung durcb einen sebr boben Felnbeltsgrad aus , der die bobe 
GUte der Lackoberf IHcbe bedingt. Aufgrund der boben Feinbelt, 
die derartlge Mat tierungskieselsauren bzw. Silikate aufweisen 
(Babcoanalyse: 69,^ Gew. 5^ < 2 , 3 96,3 Gew. ^<3,6u, 99.9 Gew. ^ 
^7,k u (vgl. Inf ormationsdienst Arbeitsgemeinacbaf t r«r pbarma- 
zeutiscbe Verfabrens tecbnik 12,l/2x 69-71. (1966)) lassen sicb 
gewisee LacKtypen In erbeblicb dilnnerer Filmstarke als bisber 
aufspritzen (bis 3o a und kleiner) , obtie dass eine Stippenbildung 
auf der Lackoberf lUcbe aicbtbar wird . Erstaunllcberweioe gebt 
mit der boben Dispersitat der Mattierungskiesel sHure bzw. Siiikate 
keine nennenswerte Verdi ckungszunabme einber; es iHsst sicb sogar 
nocb eine zusatzlicbe Mat tierungswirkung erzielen, wenn man 

« 

dllnne Lackfilme anwendet. 

FUr das errindungsgemasse Verfabren lassen sicb grundsStzlicb 
alle einulgierbaim,f arbloBon, cbemiscb inerten Vacbse, wie Natur- 
wacbse tierlacher und pJTlanzllcber Herkunft, wie Mineralwacbse , 
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sowle aynthetische Vachse benutzen. Vorzu^swelse wS-hlt man Je- 
doch soXche IfacUse aus t slch durcH UnI6sllchkeit In Lack* 

Ibsungsmittelnt einen hohen Schmelzpunkt von mehr als 85 O (Hart 
wachse) elnen Br echungs Index nahe 1 , 5o und eine relatlv hohe' 
Z rsetzungstemperatur an Lurt (ca* 15o^ O) auszelchnen. Mlt Aus* 
nalrniG der Emulgierbarkelt sollen auch KunststoTfe » die In 01s* 
perslonsrorm an^ewendet werdeny diese £lgenschai*ten auTweisen. 
Die Erfindung wird durch folgende Belsplele n^her erlHutert: 

Belsplel 1; 

Die DurcHfUhrung des errindungagem&lssen Verfabrens errolgt In be* 
kannten Apparaturen: 

Zur HerstelXung von Vachsemulslonen werden in elnem Doppelmantel* 
gef&ss aus VUA-Stabl, das mit 3-atU Dampf auf ca. 12o - 13o** C be 
helzbar ist, Wachs. und Bmulgatoren auf geschmolzen und aur 
125^ C erhltzt. Aus dem Schmelztopr Tliesst das flUsslge 
Vachs-Emulgator-GeRiisch durch eln behelzbares Bodenaualaasventll 
Uber eln damp fbehelz tea Doppelmantelrobr in elnen beheizbaren 
Dispergator (29oo Upm) aus V4A-5tahl, In dem alch elne 85^9o^ C 
heisse Vasservorlage beflndet. 

In der beschrlebenen Apparatur IHsst slcb belspielswelse elne 
2o ^ige Emulsion elnes synthetlschen PoIytttbyXenwaohses » PA^ 52 It 
nach folgender Hezeptur Heratellen, die In elnem Vorratabeh^lter 
zwlschengespelchert wlrd. 

- 9 - 
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PAD-Wachs 521 
Genapol S-I50 
Arkopal N-O9O 

KOH-IfOsimg 
Vasser 



20 Gew 



0/) 



1 Gew.%< Schmelze 



') 

4 Gew.%) 
73,6 Gew.%^ 



Vorlage 



Kernstuck der Falliangsapparatur ist das FallungsgefaB, ein hart- 
gummiertes DoppelmantelgefaB, das bei spiel sweise mit einem Anker- 
riihrer (100 Upm) ausgeriistet sein kaim. Das ReaktionsgefaB laBt 
sicli mit Oel Oder Warmwasser beheizen und tliermostatisieren. 
Wasserglas tuad Schwef elsaure werden dem Pallgefafi aus ent- 
sprecbenden Vorratsgefafien mit Hilfe von Dosierpumpen zugerUbrt. 
Ferner ist das PallgeraB mit einer Varmwasserleitung verbunden. 
Das besagte HeaktionsgefaB besitzt ein BodenanslaBventil , vor dem 
eine Leitung abzweigt, iiber die sich die Reaktionsmischung ge- 
gebenenf alls mit Hilfe eines kontlnxiierlich arbeitenden Dispergators 
wabrend der Reaktion im Sreise fiihren laBt. 

Filter- und Vaschvorrichtungen bestehen aus einer Rahmenfilter- 
presse (mit Ferlonfiltertuchern ausgerustet) , die mit einem 
DziickgefaS in Verbindung steht, aus dem die Fallungssuspension 
mittels Durckluft in die Presse gedruckt werden kann. \ 



Die fertige FglliingBBuepenfiion wird durch Unterdruck, der mit 
Hilfe von einer Vakuumpumpe erzeugbar ist, aus dem HeaktionsgefaB 

m 

In dftfi DruckfaB ttberfiihrt. Nach dem Fallen der Filterpresse 

i . » " 

tflsrd der Fllt^rbachdn alt kalten Leitungmasser eulfatfrei ge- 
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Zur Fallung werden 73 liter h ifles Wasser, 3 Idt r einer 20 ^gen 
PAD-Wachs 521 - Bnulsion und 5»25 liter Natronwasserglas 
(d = 1,35 e/cm' ; Modul SiOg : KagO = 3,3) in das ReaktionsgefaB 
gegeben. Dieses Gemisch wird unter Riihren -and Dispergieren auf 80^ C 
erhitzt « 

In diese alkalische Falluzkgsvorlage werden wahrend der folgende 
90 Ninuten gleichzeitig Natronwasserglas (s. o.) mit 11 Idter/h 
Tind konz. HaSO^, (96 96ig) mit 0,965 Liter /h do si ert. Wahrend 
der gesamten Eeaktionsdauer wird dispergiert. 

Die Eieselsauresuspension wird schlieBlicli mit konz. H2 30^ 
(96 Sl^ig) auf einen pH-Wert von 3»50 eingestellt, was durch 55 Minu- 
ten dauernden Satire znfluB mit 1,25 liter/h geschielit. Auch wahrend 
dieser Reaktionsphase wird diapergiert. 

Der g waachene Pilterkuchen wird 12 Stxinden laiig bei 110-120^0 
getrocknet und im AnschluB daran mittels einer geeigneten Sichtmiihle 
vermahlen. 

Das falltingsmodifizierte, wachsimpragnierte I^odukt atellt ein 
sehr feindisperaes weiBes, frei flieBendes Fulver dar, das dxirch 
folgende Zahlen charakterisierbar ist: ^ ' 

Ghemische Analyse: C-Gehalt: 59 93 6ew»% 

Vachsgehalt; ^0 Gew«9i 

Gliihverluat: 16,4 G.% 
(1000"0) 

Vassergehalt : 9*4 Gew.Jt 

80^ ^^-Gehalt : Sporen 
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Pby sikall s che Elgens chaf t en ; 

pH-Vert in 4 %iger wassriger Suspension: 5i20 
Dichte bei 25°C: 1,90 g/cm^ 

Schiittgewiclit : 80 gA 

Sozmverteilung (BalicoanalyBe) : SS^M- Gew«%<2,3yrU 

96,3 Gew.%<5,6yu 
99*9 Gew.%<7,4^u 

Bei spiel 2; 

Bs wird eine modifizierte Eiesel'saure naclx Beispiel 1 herge- 
stellt. Einziger Unterschied ist dabei die Behandlting der 
Fallungssuspension, die in diesem Falle ohne Einsatz des Disper- 
gators herge stent wird. Die ertialtene fallungsmodirizierte 
nattierungskiesels&ure weist folgende £igenscbaf ten auf : 

ChemiBche Analyse: 

C-Gehalt: 5i35 Gew,56 

Vachsgehalt: 6,8 Gew*9^ 
Gliihverlust: 16,6 
Wassergehalt : 9»8 
SO^ "^-Gehalt: 0,14 Ge*r,5l^ 

Physikalische Eigenscliaf ten : \^ 

pH-Wert in 4 %iger wassriger Suspension: 5^60 
Mdite bei 25°C: 1,85 g/cm^ 

Schuttgewicht: 5Q gA 

XoxnTerteilung (Bahcoanalyse) : 56,7Gew.56-< 2,3^y 

90,6 Gew.% < 3,6^ 
99,5 Gew.% < 7,4^ 
100 . Gew.%<15,4/u 

109808/1635 /• 
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Beis-piel 3- 

Die Herstellung der fallxiDgsmocLifizierterL Mattiexungskieselsaxire 
erfolgt nach MaBgate des Beispiels Kr. 2. Anstelle dei^ in Bei- 
spiel 2 eingesetzten Henge an Wadisemttlsion von 3 Id.ter wtoden 
der Vorlage nur 1,7 liter dieser Einulsion zugesetzt, Dae Kiesel- 
saurepulver hat folgende Eigenscliaften: 

Chemische Analyse; 

C-<xehalt: 3,40 Gew.% 

Wachsgehalt: ca* 4,0 Gew.% 
Gluhverlust: 13,2 Gew.?6 
Wassergehalt : 9,2 Gew«% 
SO^"^-GelHLt: Sjpnxen 

Physikalische Eigenschaf ten ; 

pH-Wert in ^■ %iger wassriger Suspension: 5,70 
Diclite ^)ei 25^0 1 1,94 g/cm^ 

Schuttgewicht : 57 g/1 

Kornverteilung(Bahcoanalyse3 : 

34.4 Gew.94-<2,2yU 
73,0 Gew.96< 3,5/u 

98.5 Gew.96< 7,3/U 
100 Gew,96<15»1 

\ 

Bel spiel 4: 

Hergestellt wird eine nachbehandelte , wachsmodifizierte Mattierunga 

kieselsaure gexnaB Beispiel 1. Einziger Unterschied ist die Art 

der Behandlung mit der Wachsemuli^ion, die in diesem Beispiel 

erst nach d r Pallung der kieselsaure rfolgt. 1,3 I«it r einer 

20 %igeB Vachsemulsion werden der Qriginalsusp nsion im Laufe von 
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15-20 Minuten \inter Riihren zugesetzt. Die Suspension wlrd nicht 
mit einem Dispergator behandelt . Die erhaltene Kieselsatire hat 
folgende Eigenschaf ten : 



Chemische Analyse: 



C-Gehalt: 2,3 Gew.% 

Wachsgehalt : 2,7 Gew.% 

Gliihverlus t : 11,^ Gew • % 

Wassergehalt : 8,7 Gew.% 

SO^"^-Gehalt: Spuren 



Physikalische Eigenschaften: 

pH-Wert in 4 ?Siger wassriger Suspension: 5,70 

Dichte bei 25°C: 2,00 g/cm' 

Schuttgewicht : 5^ g/1 

Kornverteilnng: 3^,9 Gew.% < 2,2/u 

68,0 Gew.% < 3,5/U 
97,7 Gew.% < 7,1/U 
100 Gew. 96 < 1^,8/U 

t 

Bei spiel 5: 

Hergestellt wird eine wachsmodifizierte Mattierungskieselsai^re 
gemaB Beispiel 1. Unterschiedlich zu Bdspiel 1 istiur die Art 
der Behandlung mit der Wachs emulsion* In diesem Beispiel wird ein 
Teil der anzuwendenden Wachs emulsion, und zwar 0,86 Liter der 
Vcrlage heigefugt, so dafl eine ^: . fallungsmodifizierte Kiesel- 
sMtiresuspenslon entsteht, die nach ihrer Sauerstellung mit 
welteren 2,14 lit 6r Vachsemulsion im Laufe v n 15~20 ninuten 
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unter Hiihren nachbehandelt wird. Die gemaB diesem Belsplel ge- 
wohneHe KLeselsaure wlrd ohne Elnsatz elnes Diepergators lierge- 
stellt . 



Chemisclie Analyse/S 



C-Gehalt: 5,9^ 

Wachsgehalt : 6,90 Gew.?^ 

Gluhverlust: 16,40 Gew.9^ 

Wassergehalt : 9,^0 Gew.9^ 

S0,-2-Gehalt: Spuren 



Pbysikalische EiRenschaf ten; 

pH-Wert in 4 %iger wassriger Suspension: 5»60 
Dichte Taei 25°0: 1,89 g/cm^ 

Schiittgewicht : 60 g/1 

Komver-beilung: 28,4 Gew.%<2,3yu 

75,9 Gew.%<3,6/u 
98,4 Gew.?^ <7,3/U 
99i9 Gew.?i<15,5/U 



Beispiel 6: 

In der a?abelle 1 sind die Absetzeigenschaften der erfindungsgemafi 
hergestellten Mattierungsmittel im Vergleich mit anderen handels- 
iiblichen Mattierungsmittein B^x£ SiOg -Basis zusammengef afit . Die 
Priifung des Absetzverbaltens erfolgte dabei in zwei als besonders 
kritlBch angesebenen Prtiflacken, und zwar in elnem saurehartenden 
(SH-) und in elnem Nltrdcomblnatlonslack (N-G-Lack) , deren Bezep- 
turen nachstehend angegeben slnd: 

- 15 - 
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Saurefaartender Lack; 

fiarnstoXf-Ponaaldehydharz "Plastopal BT" (60 56ig in n-Butanol) ' 

39,6 % 

30,2 % 
15,1 % 



Xylol 

ithyl •aglykol 



ithanol 15,1 % 

Her Lack wurde ohne hartenden Saurezusatz fiir die Briifung einge- 
setzt* Pie in den Lack eingearbeitete Mattierungsmittelmenge betru( 
2,5 Gew.%. 



Hilirokombinationslack ; 

Nitrocellulose, "Wolle E 510" (butanolf euiaht) 

Toluol 
Athylacetat 
Butylacetat, 85 
n-Butginol 

Maleinatharz "Alresat 291 C" 
Iios\Hig 50 %ig Ithyl- u, Butylacetat 

Benzin 100 - 140 

Modifisiertes Olalkydharz "JSgalyd E 42", 
60 %±s in Xylol 

w 

Dibutylphthalat 
Hizinusol 18 P 



120 G-Teile 

120 G-Teile 
80 G-a?eile 
80 G- Telle 
40 G-a?eile 

160 G-Teile 
. 80 G-Teile 

80 G-Teile 
24 G-Teile 
16 G-^eile 
800 G-Teile 



Die in den Lack eingearbeitete Mattierungsmittelmenge betrug 
1 Gew.%. 

Zur Einarbeitung in den Priiflack wurden 40 g des La ekes und die 
entsprecb nde Hatti rungsmittelmenge acht Hinuten lang mit einem 
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Bropellerruhrer bei 2000 Upm dispergiert • Die Mischung wur.de gut 
verschlossen fur den Laclcbest aufbewahrt. Das Sedimentationsver- 
lialttn bzw. die Beschaff enheit des Bodeiikorpers vrurde in einem 
50-inl-Flaschch.en in zeit lichen Abstanden von 10, 52 und 156 Tagen 
gepriift. Zur Charakterisierung der im Priiflack sedimentierten 
Bodenkorper vmrden die Flaschcben nach. den angegebenen Zeitspannen 
"auX den Kopf" geetellt (XMscbwenictest) und das Ablauf verbal ten 
des Bodenkorpers beurteilt^ Die Beurteilung erfolgte nach folgen- 
den Pradikaten: 

1 = sehr gut = Volliges Ablaufen und Verteilen des Sedimentes bei 

einmaligem Umschwenken 

2 = gut = Weitgehendes Ablaufen und Verteilen des Sediments 

bei einmaligeni Umschwenken. Spur en haft en am Bod en, 
doch sind diese bei 2-3-nialigem Umschwenken leicht 
/ dispergierbar. 

3 = befriedigend = Durch mehrfahhes Umschwenken noch dispergier- 

bares Sediment. 

4- - schlecht = Barter, nicht mehr Oder nur schwer dispergierbares 

Sediment • 

Wie man Tabelle Nr. 1 entnimmt, kann das erfindiingemaB- herge- 

st lite Mattierungsmittel selbst nach langen Lagerzeiten leicht 

durch weniges Ufflschtittaln des Friiflaekea mit der Hand redisper- 

giert werden. Es ist im SH-Lack sogar dem gemaB den Stands der 

twachamp d ^f Izlerteny 
Taohnlk - herges t el 1 1 en VMat ti erung smi tt el iiberlegen. Nicht-modi- 

fi2ierte Eieselsauren setzen sich zu einem harten Kuchen ab und 

koimen zilcht wleder dlspergierl; werden. Wle man der Tabelle Nr. 1 

welter entnehmen kann, koimen dies giinstlgen Absetzeigenschaften 
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aufgrund der neuen, verbesserten Verfahrensweise der Xmpra^- 
nierung schon mit relativ kleinen Wachsmengen erzielt werden, 
was das Verfaiiren sehr okonomlsch macht. Baruber Ixlnaus erhoht die 
deutlicli gerisgere Vachsmenge die Harte und Zxatzfestigkeit der 
Lackfilme, so daB die errindiingsgemaBen riattierungslcieselsaurexi 
den nach. dam .Stand der {&cfanik syntheti si ertea hlerin iiberlegen sind« 

Bei spiel 7: 

Das folgende Bel spiel zeigt die guns1;igen anwendaingstechnischen , 
Eigenschaften der nach Beispiel 1-5 gewoimenen Mattierungskiesel- 
sa\iren in vier Testlackrezeptxiren iind stelll; dxese den ent- 
sprechenden Eigenschaften elner'jicch deo Stcnd d^Obdsik berges-bellten Eie- 
selsaxire . gegeniiber* Die Baten sind In Tabelle Nr . 2 zusammenge- 
faBt. , , 

Pur die Bestimtoung des Glanzgrades, der ein MaB fiir die Mattier- 
Icraft der gepriiften Mattierungslcieselsaure darstellt, wird der 
in Deutschland vlelfacli benutzte Glanzmesser nach B« Lange 
benutzt* Der Lange-Glanzmesser bentutzt als Einfalls- \md He- 
flexioni^winkel elnen solchen von 4-5^* Ble gemessenen Glan^^ade 
werden in Prozenten angegeben. Je kleiner Ihr Vert axisfallt, desto 
besser let das Nattlervermogen der gepriiften KLeselsaure oder 
In anderen Worten, desto weniger MattlerungBmlttel Ist anzu- 
wendeni tu& elnen ganz bestlsuaten Glanzjgrad zu errelchen. 

- 18 - 
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Die Grindometerwertbestimmung erfolgt mit Hilfe eines Grindo- 
meters. Der Grindometerif^der inyu gemessen wird, ist ein Mafi fixr 
die grobsten Teilchen, die sich nacb den Einriihren der Mattie- 
rungskieselsaure in der fertigen, spritzbaren Lackmisclmng 
befinden. Er laBt sich zu der Stippenbildung im trockenen 
Lackfilm in Beziehung setzen. Mit Hilfe des Grindometers 
laBt sich das gefiirchtete, unerwiinschte " Sprit zkorn'* erkennen. 
Alle jCJrindometerwertmessungen der Tabelle Nr. 2 wurden im 
schwarzen Einbrennlack, der in Schichtstarken von^%5/U ge- 
spritzt wird, vorgenominen * Nachfolgend sind die Rezeptiaren 
der vier Lacke angegeben, in denen das Mattierungsvermogen 
der erfindungsgemaBen Kieselsaureitgepriift vurdeJ 

A) Schwarzer Alkhydharz-Einbrennlack ; 

Auf der Drfeiwalze werden zu einer Paste angeriihrt: 

450 Teile Oelalkydharz "Alkydal ST" (75 %±S Xylol) 

1 ,8. Telle Sojalecithin 

30 Teile n-Butanol 

90 Teile FarbruB, F W 2 

631,8 Teile 

i^15 Teile obiger Paste 

2540 Teile Oelalkyldharz "Alkydal ST" (75 %ig in Xylol) 

600 Teile Melaminharz "Maprenal WP' (55 

87 Teile n-Butanol 

120 Teile JLthylglykol 

400 Teile Toluol 

. 0740 Teile Xylol 

100 Teile Glykolsaurebutylester, *'GB-Ester" 

100^ Teile Butylacetat 

100 Teii Sillconol dl (10 Jfiig iji Toluol) 

5200 Teile 109808/1635.; -19- 
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Diese Mischung wird mit Xylol auf elne Viskpsitat von 
23 Sekunden (Fordbecher, DIH-4-inm-Duse) eingestellt. Es werden 
5 g Mattierungsmittel auf 100 g Lack bei 2000 Upm 8 Minuten 
lang mit dem PropellerriihrGT elngeruhrt. Nacli dem Spritzen in 
Schichtstarken von 55^^ wird der lack 30 Minuten lang bei -ISO^C 
eingebrannt • 

B) Polyamidharzlack. DD-Lack 

300 Teile Polyamidharzalkoholkomponente , "Desmophen 800" 

400 Teile Polyamidharzalkobolkomponente, "Desmoptien 1100" 

2 Teile Siliconol OL (10 %ig in a?oltiol) 

60 Teile Polyvinylacetatharz, "Mowilitli 20 " (50 %ig in Aethyl- 

acetat) 

* 

6 Teile Acetyleellulose , "Cellit BP 700" 
200 Teile Butylacetat (98 %ig) 
140 Teile Methylglykolacetat 
200 Teile Aethylglykolacetat 
592 Oleile "Shellsol A" 

100 Teile Methoxybntylacetat , "Butoxyl" 
2000 Teile x 
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'100 g der obigen Lackmischung werden mit 50 g der Polyamid- 
harzisocyanatkomponente "Desmodxir L" (75 J^ig), 10,8 g 
Mattierungsmittel iind mit DD-Verdiinner aiif 18 SelnindeTi Vis- 
kositat eingestellt. Diese Misctnang wird 8 Minuten lang bei 
2000 Upm mit dem Sdmellruhrer gemischt. Der Lack wird in 
Schichtstarken von 50-40yu aiif getragen. 

C) Folyesterliarzlack^ UPE^-Iack; 

1040 Teile Polyesterharz "Roskydal 500 B" 
260 Telle Polyesterharz "Hoskydal 500" 
64 a?eile Siliconol OL, (1 %ig in a?oluol) 
: 572 Teile Monostyrol 

1936 Telle 

96,8 g obiger Lackmischung, 3>2 g Beschleuni ger (Co-Naphtlienat 
10 %1q in Toluol), 6,5 g Mattierungsmittel und 10 g Harter 
(organ. Peroxid AS/20 %ig in Aethylacetat) werden mit Aethyl- 
acetat auf- eine Viskositat von 20 Sekunden gebracht und bei 
2000 TJpm acht Minuten lang dispergiert. Der Lack wird in 
Schichtstarken von 80-100^u gespritzt. 

D) Saurehartender Alkydharzlack, SH-Lack; 

760 Teile Oelalkydharz "Alkydal R 40" (60 ?4ig in Xylol) 

840 Teile Melaminbarz "Maprenal SHL.eNF' (55. J^ig in n-Butanol) 

140 Teile n-Butanol 

180 Teile ithanol " \ 

80 Teile Siliconol .OL (1 %ig in Toluol) 

2000 Teile 

100 g obiger Lackrezeptur, 9»6 g Mattierungsmittel wvden mit 
ithanol auf 21 Sekunden Viskositat eingestellt' und mit dem 
Schnellruhrer 8 Minuten lang b^i 2000 Upmv gemischt* 10 g einer 
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^k ^±gen SalzsSure werden pro loo g Lack mlt Athanol auf* 
elne Vlskoslt^t von 2o Sekunden elng st lit. Der Lack wlrd 
In Schlchten von 3o-Uo ^ ang:ewandt. Wie der Tabelle Nr. 2 
entnommen werden kann, weisen die errindungs semU s sen Matt le- 
rungskieselsauren der Belspiel Nr. 1 -5 ±n den vier beschrle- 
benen Priiflacken ausnahcnslos nledrigere Glanzg^rade auf ale 
die bekannten wactismodif Izierten Kleselgel typen . So zelgt 
das MattlejTungsvermbgen In elnem Palle (saurehSr tender Lack^ 
Belspiel 1) \xm annaHez*nd das DrelTacHe in mehreren welteren 
Pollen um das Doppelte an I Besonders gUnstlg fallen dabel 
die Glanzwertgrade im SH-Lack, UPE-Lack und scbwarzen Ein- 
brennlack aus . 

Die Grindometerwerte der erf indungsgemassen Mattierungskiesel- 
sauren liegen Im Vergleich zu den in bekannter Weise herge- 
stellten ebenfalls niedriger, was ala Beweis fitr die hervor- 
ragende Oberf lacbenqualitat der Lackfilme angesetien werden muss 
Hierbei ist insbesondere auf die gemass Belspiel Nr. 1 erzeugt 
KieselBaure hlnzuweisen . 

* * 

\ 
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Tabelle Sedimenteigenschaften modifizierter und nicht-modi" 
flziex-^tor Meselsauren in den zwel Proiflacken. 



MattierungB- 
mittel 



Wachsmenge 
bezogen auf 
getrocknete 
Kleselsaure 
[Gew.%] 



s attr ehart end e r 
Lack 



Ni trokombinati onS' 
lack 



Beurteiliang der Bodenkorperbeschaf - 
fezLheit nach eiher Standzeit von 

!Dagen: 



10 



52 



136 



10 



52 



156 



Handel siibli che s 
Si02 , Xerogel 

Mlt Waohs 
Modifiziertes 
BlOz gemaB dem 
Stande'der Teohnik 

Modifiziertes 
SIO2 gemafi 
Bei spiel 1 

Modif i zi ert e s 
SiOj gemaB 
Beispiel 2 

Modif izi ertes 
SiOj gemafi 
Beispiel 3 » 

Modifi zi ert e s 
SiO^ gemafi 
Beispiel 4 

Nodifizi ertes 
SiOj gemafi 
Beispiel 5 



O 
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Patentanapruo-ne. 



1 • ) Verfatiren zur Herstellune^ orsanlscb modirizlerter Klesels&uren 
und Sillkata als Mattlerungamlttel fUr Kl aria eke und pigm ntler^ 

Lacke aller Art mlt hohem Mattlervermbeen durcb Xmpragrnieren 

> 

der Klesela&uren oder 51}.lkate mlt Vactisen oder Kunatatof f en, 
dadurcH gekennzelchnet , daaa wfthrend und/oder nach der Aua- 
failung von Kleaelaauren oder -gelen bzw.. Slllkaten aus 
. Alkallaillkatldaungen mlt sauren bzw. Hetallaalzen eine 
wttearl^e Emulsion bzw. Dlaperelon einea icaaaerunl^aliobent 
Inertent farbloaen, boobaobmelzenden Vacbaee odor Kvnatet<lf^ree» 
velcbe in den »u vervendenden W^unnamitteln dee l#aolceyete»e 
unlttelteb aindt zu^eeetzt vlrd« 

!•) Verfabre» neph AneprMcb 1^, di^^ureb ^eke^aelobnet> a»ft» 41e 
2uf%be dee «ux* Inpra«nierun9 ^•nOtiirten Vaoliies oder Ximet* 
etoffee «wulotou»- b«% Dlepereieneroim in e4n«r 
voB OtS -^"^P ft ver«\iff«we4»« ^ - 7 Omm^ %% bee^e« 

dten reMetoCranteilL* errele** 

3 . ) Yeirrmhren iMieU den AnaprUobm 1 und 2 , d^^tftireH g^^^i^f ^^^bn^^i 
daee die Vaebaemuieien b«v« Kwetetofr4i«9*r»ion uik^ Uee«l* 
eftureeuspef^eion bew. 9iiikftteu»peneion vHbrend ^mmwmtmm 
eder eine* T^lXee der miune^dmuer mXt ntXtm eine* 
apreehend diwenei enter ten Ditpercntor* intnaeiY «eni«Q)i% 
und neee ver««blen vird* 
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